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Anotace

Tato bakaliska prace je za#tena na popis transmisni a skenovaci elektronove
mikroskopie. Jsou zde popsany fyzikalni principylatifujici se pi tvorbé obrazu
v elektronovych mikroskopech, jednotlivé vady, jakanetodika sézeni. Se fetelem
na vyuku jsou blize rozebrany zakladsésti elektronovych mikroskap Praktické
provedeni je ukazano na mikroskopech JEOL: JEM-108P-7401F, JDM—-6300.

Abstract

This bachelor thesis focuses on the descriptiortrafismission and scanning
electron microscopy. It describes physical prirespand defects arising during image
formation in electron microscopes as well as théhoaplogy of adjustment. The basic
parts of electron microscopes are looked into notzeely herein with consideration to
the lectures. Practical implementation is demoteran following microscopes JEOL.:
JEM-1010, JSM-7401F, JDM-6300.
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Uvod

Elektronovy mikroskop je znam t€émn80 let, kBhem této doby se stalcin¢
uzivanou a nepostradatelnou &sti v mnoha oborech,fgsto jeho vyvoj dale
pokraiuje. ZlepSuji se parametry elektronovych mikroskapstale se hledajiciinngjsi

feSeni k redukci vad, které jsou zaloZzeny nadmeych fyzikalnich principech.

Cilem bakal&ské prace je nastini zakladnich fyzikalnich principa technickych

feSeni objevujicich se v elektronové mikroskopii.



1. Elektronova mikroskopie

1.1. Definice

Elektronova mikroskopie je metoda umagci studium mikrostruktury

zkoumanych objekit

Mikrostruktura je studovana ve vakuu pomoci elakbvého svazku, ktery vznika
emisi elektron z katody, jez jsou dale urychlovany k anodvazek je fokusovan
vhodre upravenym elektrostatickym, magnetickym nebo etekbignetickym polem,
aby bylo dosazeno pozadovanéhoétzeni. Elektronovy svazek vytifa obraz
interakcemi s pozorovanym preparatem. Podle fymikalvorby obrazu &ime
elektronovou mikroskopii na dva zakladni druhynsmisni elektronovou mikroskopii

a skenovaci elektronovou mikroskopii.

1.1.1 Transmisni elektronova mikroskopie - TEM

Elektrony pronikaji pozorovanym preparatem a @giteemi s nim jsou
odchylovany od fwodniho smdru, jimz se pohyboval hlavni svazek.étSina
odchylenych elektrainje pomoci clony ze svazku vylégeno. Obraz je tv@en dopadem
pievazré neodchylenych elektrénna zobrazovaci systém. Zobrazovacim systémem
muze byt stinitko z luminiscéniho materialu, na kterém se vyiv/&ruhovy obraz.

Vyslednym obrazem je pmét vnitini struktury preparatu do plochy.

Ernest Ruska v letech 1928 - 1933 navrhl elektgmmatickouc¢ocku a roku 1931
sestavil prvni transmisni elektronovy mikroskop, jeaoz objev dostal v roce 1986

Nobelovu cenu za fyziku.

1.1.2 Skenovaci elektronova mikroskopie - SEM

Elektrony dopadaji na pozorovany preparat a ikt#ra hmotou vyrazi ze vzorku
elektrony. Tyto elektrony jsou pomoci vhodného poi&lu gitahovany na detektory,
které vytvdi signal upraveny pro zpracovani v zobrazovacinésys. Zobrazovacim
systémem riize byt obrazovka, na které se vyivislusny obraz vznikly rastrovanim
elektronového paprsku po snimané ploSe. Vyslednyorazem je snimek, ktery

zachycuje povrchovou strukturu preparatu.
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Vynalez rastrovaciho principu seigisuje fyziku Manfredu Ardene, ktery jej
publikoval roku 1938. Rastrovaci princip byl pouZitransmisnim elektronovém
mikroskopu - STEM. Zworykin poprvé pouzil roku 194&strovaci princip ve spojeni

s detekci vyrazenych elektiopomoci fotonasobe.

1.2. RozliSovaci schopnost
RozliSovaci schopnost optické soustavy je nejmeriialenost dvou bad

v obraze vhodného objektu, kteréZeme rozeznat jako odéné.

V prvnim giblizeni problematiky je moznaici, Ze pro rozliSovaci schopnost
elektronového mikroskopu je dwjici vinova délka urychlenych elektnbnprotoze

z vinového pohledu objekty mensSi nez je vinova aélemohou byt v obraze patrny.

1.2.1 VInova délka - nerelativisticka
VInova délka je dana vztahem (1) Louise de Brdgljektery popisuje pohybujici

se elektron pirvodni vinou s vinovou délkout

S 1)

A==
m

olz

kde: hje Planckova konstanta
p je hybnostastice
m je hmotnostastice
Vv je rychlostastice

Rychlost elektronu je tena elektrickym polent, které jej jako zapognnabitou
¢astici urychluje. UvaZzujeme prozatim homogenni teigké pole vznikajici rozdilem
potencialug:, ¢, mezi anodou a katodou, ktery odpovida urychlovacimagti U
viz obr. 1. Velikost urychlovaciho nép je pak jednim ze zakladnich paranmetr

elektronového mikroskopu.
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Obr. 1: Elektron v elektrickém poli

Potencialni energie elektroiy (2) v elektrickém poli.
E, =ell¢,~¢,) = e, 2)

kde: e je naboj elektronu
¢1, #> je potencidl elektrického pole

U je urychlovaci nagti

Kinetick&a energie elektrorit (3), je dana vyrazem
E, = ; . 3)

Porovnanim potencialni energie elektrdgv elektrickém poli s jeho kinetickou
energiiEx Ize vypaitat rychlostv (4), na kterou jej rive elektrické pole maximain

urychlit.

- _ |2eY
E =B = v=,— 4)

Dosazenim rychlost¥ z rovnice (4) do de Broglieho rovnice (1) se ziskéah
pro vypaet vinové délky (5) elektronu urychleného elektyickpolem.

p= - N 5)
mby o 2Y J2meuU

m
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1.2.2 VInova délka - relativisticka

Vinova délka podle rovnice (5) plati dostaie piesré pro elektrony urychlené
napsitim U < 100kV, dale jiz nelze zanedbavat relativistickfieke. Pro vypdet
relativistické hodnoty vinové délky se vychazi anmiwe Alberta Einsteina (6, 7)
pro kinetickou energiiEx télesa, jez se rovnaripistku jeho hmotnosti vigledku

relativistického pohybwitesa nasobenéhitvercem rychlosti sstla.

E, = e’ - mc® (6)
E, = m0v2 ¢ -m,c (7)
-z

V rovnici (6, 7) je c rychlost st¥la ve vakuu,my hmotnostcastice v klidu am je
relativistickd hmotnost pohybuijici géstice.Clen mc? vyjadtuje celkovou energiistesa
E a ¢len mc? je klidova energiedtesaEy. V rovnici (7) je rozepsana relativisticka
hmotnost na zakladrychlosti pohybuwéastice. Aby bylo moZzno dosadit do rovnice (1),

je poteba vyjadit relativistickou hmotnost z rovnice (6)

E+mc® _E

E,=m’-mc = nmf= E+ | = nF Z S

N|X

g (8)

a rychlost pohybujiciho se elektronu z rovnice (7)

c? Va e Y
E =2 -mc = B+ me = m’\,z =1 ?Z(EKT CJ
1-- 1- - m
c? c?
) 5 2 2
v_2 = 1_(—moc zj = v = cl:&/l—[—m’c2 j 9)
c E +myc E+mc
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Z rovnice (8) se pouZije vyjéena hmotnost a z rovnice (9) se dosadi rychlost
do rovnice (1):

¢

_ h h _ h (10)

EZ+2E M |E’ E
\/ K = o +2E,m, 2E,m, 2m202+1

Naposledy se dosadi do rovnice (10)Ezaz rovnice (2)E,, které jsou si rovny

a vyjde vztah pro relativistickou vinovou délku ldlenu (11) urychleného

urychlovacim nagtim.

= h = h (11)

Arel
E, eU
\/ZEkmO[EH 2moc:2] \/ij eL[E1+ 2mO€]

Pro dalSi vyklad je podstatné siédemit, Ze energie, vinova délka a rychlost

elektronu jsou spolu navzajem spjaty vySe uvedematainy a z hodnoty jedné wihy

lze vypaitat ostatni.
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V tabulkach 1.1 a 1.2 je uvedena pro dané uryedownagti prislusnd vinovéa
délka a rychlost elektrdgnjak relativisticky, tak dle klasické fyziky.

Tabulka 1.1: VInové délkyipurychlovacich nagtich pouzivanych v SEM

U kv] [ 0,15 0,25] 050 1 5[ 100 1§ 25  3p
) [pm] |100,15 77,58| 54,86/ 38,79| 17,35| 12,27| 10,02| 7,76 | 7,08
Jrel [pm] [100,1577,57| 54,84/ 38,77/ 17,31] 12,21] 9,94 | 7,66] 6,98

v x1¢[ms?" | 0,07 | 0,09 0,13 0,19 042 0589 03 0/94 103
Vie 1P [ms?] | 0,07 | 0,09 0,13 0,19 04 0588 01 0/91 098

Tabulka 1.2: Vinové délkyipurychlovacich nagtich pouzivanych v TEM

U [kv] | 80 | 90 | 100| 110 124 200 500 10PBOOO
A [om] | 4,34 | 4,09 3,84 3,70 354 274 173 123 Q71
Arel [pom] | 4,18 3,92 3,70 351 335 2581 142 0/87 036
v x1F[ms' | 1,68| 1,78/ 1,89 1,97 2,06 2,85 - ] -
Ve X10P [ms?] | 1,51 1,58 1,64 1,70 1,76 2,09 259 2j82 297

kde: U je urychlovaci nafti mezi katodou a anodou
A je nerelativisticka vinova délkajurodni viny elektronu
Arel je relativisticka vinova délka fivodni viny elektronu
v je nerelativisticka rychlost elektronu
Viel j€ relativistick& rychlost elektronu

Ztabulek 1.1 a 1.2 je wit] Ze jiz @i 150 V urychlovaciho napi by bylo mozno
pozorovat jednotlivé atomy, u nichZ se udavilizna velikost viadu 1x 10%° m,
V zejména star$i literate je mozno se setkat s jednotkou délky 1 A — Adgstr

kterd neni jednotkou Sl.

1.3. Teoreticka rozliSovaci schopnost

Teoreticka rozliSovaci schopnost je maximalni ndoieliSovaci schopnost, jaké

muze dosahnout realny elektronovy mikroskop, kdyzZaame vliv vad.

Zane-li se uvazovat difrakce, potom uphodem vigni Se€rbinou vznikaji
interfere@ni minima a maxima znazamma na obr. 2. Usthto maxim klesa intenzita

smérem od stedu aZ do UupIiného zaniknuti.
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Obr. 2: Difrakce na 8tbing

Pokud se jedna o kruhovouwrdtinu, vytvaeji interferegni maxima Airyho disky
(podle sira George Biddell Airyho) zachycené na. d&yr Kivka znazoiiuje piibéh

intenzity.

Obr. 3: Airyho disky vzniklé difrakci na kruhové&giing

Z Airyho diski stanovil Ernest Abbe vztah pro vyfs rozliSovaci schopnosti
objektivu s¥telného mikroskopu.
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1.3.1 RozliSovaci schopnost podle Abbeho

Zobrazenim bodového objektu pomoci optické soystawnikaji difrakci na okraji
¢ocky nebo clony Airyho disky. i#fblizenim obra# dvou bod k sok¥ tak, Ze se
centralni maximum jednoho bodiieryva s prvnim minimem druhého bodu, dochazi

k interferenci znazogmé na obr. 4.

Maximum

Obr. 4: Interference intenzit dvou hiod

Rozdil intenzity centralniho maxima a interfeneimo maxima je 19 %, tento
rozdil odpovida minimalni vzdalenosti dvou ko#dy je jeS& mozZno je rozeznat jako
odctlené. Na z&klagl tohoto kriteria (Rayleighovo kriterium - John Viéin Strutt)
stanovil Ernst Abbe vztah (12) pro vyjm rozliSovaci schopnosti &elného
mikroskopu d.(Je teba si u¥domit, Zed je zarové polomeér rozptylového disku

zpiasobeného difrakci)

0.614
d= (12)

n@inao

kde: 1 je vinova délka pouZzitého &a
n je index lomu progedi ged objektivem

apje uhlova apertura — vyzt@na na obr. 5
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Preparat

Obr. 5: Aperturni thel

Ve vztahu (12) s&len n'sinog nazyva numericka apertura (NA). U nejkvaldjiich
objektivi byva (~ 1,3 — 1,4)¢ehoz se dosahuje zZmou prostedi ged objektivem,
nagiklad pouzitim kapaliny. Stouto hodnotou NA jsowételné mikroskopy,
po korekci optickych vad schopny teoretického &eli piblizné poloviny vinové
délky pouzitého sitla.

1.3.2 Teoreticka rozliSovaci schopnost elektronovwaikroskopu

Teoreticka rozliSovaci schopnost elektronovéhoraskopu je ovlivina vadami

cocek:

1. sféricka vada ¢im VétSi je vzdalenost pohybujicich se elekframl
paraxialni drahy (draha podél optické osy), Souj
fokusovany do mensi ohniskové vzdalenosti

2. chromaticka vada - je tvena kolisanim urychlovaciho rip elektrony

nemaji stejnou energii
3. osovy astigmatismus - nehomogeriiteky vytvéi namisto kulatého

prarezu primarniho svazkugiez elipticky

Osovy astigmatismus i chromatickou vadu lze zmesSmatolik, Ze je Ize
zanedbat, az dokonce zcela odstranit. Sférickou vethi mozno zcela odstranit, 1ze ji
pouze korigovat aperturni clonou. Pro teoretickazii§ovaci schopnost elektronového

mikroskopu je nejpodstaljsi velikost sférické vady v objektivu.
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Korekce sférické vady seéj@ pomoci aperturni objektivové clony, kterou je
meénéna maximalni Uhlova apertueg. Projevem sférické vady je ve vysledném obrazu

rozptylovy disk, jehoZ polo#n ds Ize ukit rovnici (13).

5., =C, @3, (13)

sf

kde Gt je konstanta sférické vady

ap je Uuhlova apertura objektivu

Sférickou vadu lze korigovat do té miry, kdy rogpvy disk ma srovnatelny
polomér s rozptylovym diskem Zgobenym difrakci na cl@én Polongr rozptylového
disku dgir (14) Ize vypgitat z Abbeho vztahu (12). Index lomu v Abbeho hmtéze
zanedbat a polozit rovny jedn@len sinag, Ize prepsat naw,, protoze vlivem korekce

sférické vady (clonou) se velikost aperturni Ghbinybuje do 5°.

0.61A
5dif = T (14)
0

Porovnanim vztah(13) a (14) se vypita optimalni aperturni Gheby (15).

0.6104 = ag=0.6113—)l =

55f = 5dif = Csf mg =

sf

aO
a.. =40 61@/ A AEh/ A (15)
opt . - N
Csf Csf

Dosazeninmuy (15) do rovnice (14) se vypita teoreticka rozliSovaci schopnost

elektronového mikroskopéieor (16).
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5 _ 0613 _ 06IA _ 0.6M

teor — =
aO aopt A D L
Csf

4 4 4
teor = (06]-) DA = ( 06]j D13|:(['-:sf = 5teor = B%Agl:csf (16)

54
A) A A
Csf

Konstanty A, B se liSi podle #pobu odvozeni na zakladzajemného fsobeni
optickych vad, ne€psgji pouzivané hodnoty jsou A = 1,13 a B = 0,56. Kanta

sférické vady ma obvyklé hodnoty 1 — 5 mm.

V tabulkach 2.1 a 2.2 je uvedena pro dané urycleiovagti prislusna vinova délka a ji
odpovidajici uhlova apertura a teoreticka rozli€b\schopnost (teoreticka rozliSovaci
schopnost v SEM je ipdevSim dana pmérem stopy paprsku, ktery skenuje

po vzorku).

Tabulka 2.1: Teoreticka rozliSovaci schopndshppitich pouzivanych v SEM

U [kV] 0,15 | 0,25 | 0,50 1 5 10 15 25 30

A [om] [100,15| 77,58 | 54,86 | 38,79 | 17,35 | 12,27 | 10,02 | 7,76 | 7,08
Oopt X 10%[rad] | 1,42 | 1,33 | 1,22 | 1,12 | 0,92 | 0,84 | 0,80 | 0,75 | 0,73
Oteor [hm] | 4,46 | 368 | 2,84 | 2,19 | 1,20 | 0,92 | 0,79 | 0,65 | 0,61

Tabulka 2.2: Teoreticka rozliSovaci schopndshppstich pouzivanych v TEM

U [kV] 80 90 100 110 120 200 500 | 1000 | 3000
Arel [pm] | 418 [ 392 | 3,70 | 3,51 | 3,35 | 2,51 [ 1,42 | 0,87 | 0,36
Qopt X 10%[rad] | 642 | 6,32 | 6,23 | 6,15 | 6,08 | 5,65 | 491 | 434 | 347
Sreor [nm] | 041|039 [ 038 | 036 | 0,35 | 0,28 | 0,18 | 0,13 | 0,07

Z tabulek 2.1 a 2.2 je patrno, Ze optimalni Uhlapartura se obvykle pohybuje
u elektronovych mikroskap viadech ~18 rad (Fi Cs = 4mm). U setelného
mikroskopu, ktery ma relatieénvelky aperturni Uhel, je teoretické rozliSertibpzné
polovina vinové délky. Pak u elektronového mikrgskose teoretické rozliSeni

na zaklad aperturniho Uhlu a sférické vady zhorSuje opristové délce o &kolik fada.
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1.4. ZwtSeni
Zv¢étSeni (17) elektronového mikroskopu je udavano jako uziteéné ztSeni,
které vychazi z powsmu rozliSovaci schopnosti oka, a maximalni rozliSovaci
schopnosti mikroskopdk,.
O,
Z=— 17
5 17)

m

RozliSovaci schopnost oka se udava jako Uhel, ravétio ¢loveéka je to jedna
minuta. Dohodou byla stanovena kon§inrozliSovaci schopnost ok = 0,25 mm,

ktera odpovida rozestupu meztha body, pozorovanymi ze vzdalenosti 25 cm.

Pro giklad transmisni  elektronovy  mikroskop JEOL JEM-Q01
(urychlovaci nagti U = 40 — 100 kV) dosahuje rozliSedi, ~ 0,4 nm, které odpovida

4
uZitesnému zétseniz = 625 000] z =% = 2210 _ 6509
5, 0,4x10

Kapitola 1 <¢erpano z[1-9, 16, 17, 18, 19, 20, 22]
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2. Interakce

Aby mohl elektronovy mikroskop zobrazit vyslednyrab musi elektronovy
svazek interagovat s preparatem. Vysledkem interale rektery ze signdl
nazng&enych na obr. 6, jeZ nesou zobrazovanou informawikoostruktide. Obecs Ize
fici, Ze signdly v horntasti preparatu jsou uziteé pedevSim pro SEM a signaly
proSlych elektrofh tvori obraz v TEM. Interakci je mén v nejobectSim pojeti

elektronovy rozptyl.

Primarni svazek elektronu

Katodoluminescence
A4
.f]/bfw
"'!I F

Preparat Proud | —— — Teplo

Obr. 6: Mozné interakce elektrbise vzorkem
2.1. Elektronovy rozptyl

Elektronovy rozptyl Ize rozdit podle reékolika hledisek znazoemych na
diagramu - obr 7.

Romtvl |—m /<

N N

Obr. 7: Rozdleni elektronového rozptylu
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Elasticita rozptylu zavisi na tom, zda elektro ipterakci ztrati svoji energii.
Elektrony jsou koherentni vé&itém rozsahu hodnot vinové délky, proto se mohou
vyskytovat i elasticky rozptylené nekoherentni &ieky. Snér rozptylu je patrny
na obr. 6. Jako daépedny je bran rozptyl ve stru primarniho elektronového svazku.
Vicendsobny rozptyl je takovy, jenZ je fea vice neZ jednou interakci. V TEM je
vicenasobny rozptyl nezadouci, protoZe snizujeitkvabrazu (kontrast, jas). Fyzik&n

je rozptyl popisovan pomoctinného ptirezu.

2.1.1 &inny prafez - plocha

Uginny pritez ¢ vyjadtuje celkovou pravghodobnost vyskytu srazkové udalosti.
Vypocitdme jej podle vztahu (18), kdge efektivni polondr rozptylového centra, ktery
nabyva ukitou hodnotu pro kazdy rozptylovy proces - elastickneelasticky.

Pro pgedstavu jej Ize chapat jako aktivni ploalastice v niz nastane srazka.
o=nr? (18)

Totalni &inny prirez ot je soutem elastickéhooeast @ neelastickéh@reelast

acinného pirezu (19).
UT = Jelast+ Uneelas (19)

2.1.2 Winny prafez - tlougka

Misto jedn&dstice je uvazovan material, ¥mz jeN atomi podle rovnice (20).
NOA=N,p, (20)

kde: A je atomova hmotnost dané latky
No je Avogadrova konstanta
p je hustota dané latky
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Pro &inny totélni ptitez Qr bude platit vztah (21), ktery udavaget rozptylovych
udalosti na jednotku vzdalenosti.

QT:N@'T:M;FITT (21)

Ma |i vzorek tlousku t, pak pravdpodobnost srazky ve vzorku bude dana
rovnici (22), kdept se nazyva hmotnostni tlak&.

_ N, [0, [ pt)

A (22)

p=Q

V tomto vztahu (22) je vid podstatnd souvislost. Zma tlougky nebo hustoty
maji (kazda z nich) stejnyiinek na vyslednou pra¥godobnost srazky. Tato souvislost

je vidét i ze vzorce (23) proidni volnou drahu.

Q N p
Sttedni volna draha udava tpnérnou vzdalenost, kterou urazi elektron mezi

dvéma sraZzkami a je tujici pro tlougku preparatu.

2.1.3 Diferencialni &inny prifez

Diferencialni @inny prifez popisuje uhlové rozteni rozptylu elektrof, nebo-li
pravdEpodobnost, Ze elektron bude rozptylen do prostdroughiu d2. Lze jej nalézt
v tabulkach a je hofjnvyuzivan pro péitacové simulace rozptylu elektrénpomoci
metody Monte Carlo (algoritmy pro simulaci fyzik&dh procegé za pouziti

pseudonahodnyatisel).
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Elektrony jsou rozptylovany pod uhlethdo prostorového uUhl@, prirastek &

odpovidé pirastku prostorového thluc jak je patrno z obr. 8.

do

dQ

Tenky vzorek

FAN

Nerozptylene elektrony
Obr. 8: rozptyl elektroi do prostoroveho uhl@

Mezi prostorovym uhlen® a uhlem rozptyld plati geometricky vztah (24).
Q =2r[{1- cod) (24)
Derivaci rovnice (24) podlé se ziska diferencial uhl@ (25)

1—
do _ d(2n(1-cod)) _ 21 [$ind (25)
de do

Upravou rovnice (25) & dostavame vztah (26) pro diferencial@ininy prirez

d—Q = 2n[3$in@
dé
1 _ 1 Gl

dQ  2rns$ind do

§
I
-

5

- (26)
dQ 2n[3ind dg
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Integraci vztahu (26) lze vypitat celkovy @inny prirez (27). Meze integralu se
fidi faktem, Ze uhel rozptyluivie nabyvat hodnoty od O aoradiani.

do _ 1 ~ do="Y 3 Einode

dQ  2n@ing dd o)
i rdo .

o=\|do = 2n [ —$in6do 27
{ Ef o (27)

Na obr. 9 jsou vykresleny trajektorie elektion energii 100 keV prochéazejicich
meédénym tekikem. Simulace je vytwena pomoci metody Monte Carlo. Z vysledku je
patrno, Zze se ztSujicim se uhlem rozptylu klesa hodnota vysled&kmného ptirezu.

Cim v&tsi je thel rozptylu, tim mérje do tohoto Uhlu rozptyleno elektrian

&

L 4

Obr. 9: Trajektorie 100 keV elektrév medéném tetiku
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2.2. Pruzny (elasticky) rozptyl
Pruzny rozptyl Ize uvaZzovat ve dvou formach:
1. Jednoduchy rozptyl jednotlivymi atomyésticova Uvaha (pruzné srazky)
A) Elektron interaguje s elektronovym obalem, e@klem je maly ahel rozptylu
B) Elektron pronika elektronovym obalem a interagsijadrem, vysledkem je

velky uhel rozptylu

Ol tyto interakce by rly byt nazyvany tér pruznym rozptylem, protoze
ve skuténosti dochézi k jistym, pomé malym ztrdtdm energie. Néklad

interakce s jadrem vytkidbrzdné rentgenové t&ni.
2. Elektronova vina interaguje s preparatem jakekcelinové Uvaha (difrakce)
2.2.1 Pruzny rozptyl jednotlivymi atomy

Celkova pravépodobnost vyskytu srazky primarniho elektronu &tebmem

v preparatwe sefidi podle vztahu (28) a s jadremseridi podle vztahu (29).

2
J€:nﬁ§Nﬂ[€U£@j’ (28)
0
zre Y
iznl]jz~ntﬁum|}.j’ (29)
0

kde:r. je efektivni polordr elektronu
rj je efektivni polondr jadra
e je naboj elektronu
Z je atomové&islo
U je urychlovaci nagti mezi katodou a anodou

g je permitivita vakua

Ze vztali (28), (29) je vidt, Ze rozptyl elektronem je funkci energie primémi

2
svazku a rozptyl jadrem je navic funL{caz—j .
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Pro rozptyl elektroin atomovym jadrem Ize analogicky pouZit Rutherfiord
diferencialni dinny prirez (30), ktery byl odvozen pk@sticea zpstné se odrazejicich
od tenké kovové folie. Zakladnimigapokladem pro Rutherfoid rozptyl je,
Ze elektron neztrati zt@ou energii Bhem neelastickych proagsprimarni energie
elektronuE je zachovana. Stejrjako procasticea, ¢im mensi je nd#rna vzdalenost

elektronub od jadra, tim #tSi je hel rozptylu - obr. 10.

Jadro e -

Obr. 10: Rozptyl elektranna atomu

do(8) _ e' 7’
dQ 60 am, )’ E? Bin“g

(30)

Integraci vztahu (30) wifslusSnych mezich Ize dosp ke vztahu (29).
Toto vyjadeni (30) peoitd pouze siysobenim Coulombovské sily mezi jadrem
a piblizujicim se elektronem, ktera igobuje velky Ghel rozptyld > 5°. Elektron
pohybujici se po draze 1 na obr. 10 je od&toprevazié interakcemi s elektronovym
obalem. Elektrony pohybuijici se po drahach 2 a¢tag byt na zaklatizmensSujici se
nantrné vzdalenosti stale vice ouliovany jadrem, protoze elektrony v obalu atomu
nezastiuji elektrické pole jadra. Stinici efekt elektroébwe obalu je mozno zahrnout

jako 6p— rovnice (31).
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do(6) &' 1

= B
dQ 2 2 2
16{{4m,) [ {sin2 (‘zj + sin{%ﬂ

(31)

Stinici parametf, je dan rovnici (32). Stinici efekt snizuje miru ptytu (Uhel
rozptylu bude mensi). Pokud bude rozptylovy uhgEivnezé, potom lIze zanedbat
interakce s elektronovym obalem a interakce s jadjgou dominantni. Hodnotéy
pii 100 keV je ~ 5° pro Cu a pro l&hprvky menSi. Obeeénje udavano, ze do 5° se

jedna o rozptyl fevazr elektronovym obalem a nad 5° se jednd o Rutheiford

rozptyl.
6 _0umz (32)
2 JE

kdeE je energie primarniho svazku v keV

Doposud se jednalo o nerelativistick&niné pfiiezy, rovnici (31) Ize vyjéit

relativisticky pomoci kvantové mechaniky.

Problematika &innych pfiiezl je jeS€ mnohem sloZziSi. Pro co nejrealjSi
simulace je Rutherfofdl G¢inny prirez roz&tovan o hlediska, které zafitAvaji
interakce pirozené viny elektronu. Podstatné je, Ze na z&klatinnych piiezi

vyplynuly souvislosti mezi thlem a mechanismem tglzpnazngené na obr. 11.

I Preparit Proud f ———» I—— Teplo

Obr. 11: Uhlové rozéleni pro3lych elektrain
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Dale je patrna vazba mezi pra&pddobnosti srdzky a energii primarniho svazku,
ktera velmi ovliwviuje interakci elektron-elektron a memterakci elektron-jadro, kterou
nejvetsi merou fidi atomovécislo. Pro pipravu mikroskopickych preparate také

podstatna zavislost interakce na titneSa hustat

2.2.2 Pruzny kolektivni rozptyl - difrakce
Atomovy rozptylovy faktorf(d) popisuje rozptyl z vinového hlediska a je
dophkovy k Rutherfordovu srazkovému ubezu, protoze se nejvice uplaje

pii rozptylu v nizkych dhlech (< 5°), kde je Ruthediov model nevhodny.

f(0) je amplituda elektronové viny rozptylené na iz@pém atomu

| f(O)F je rozptylova intenzita pro dany $m

Atomovy rozptylovy faktor je spojen s diferenci@ninnym piirezem vztahem

(33) a je definovan rovnici (34)

. _do(@)
foF =<2 33)
(“EEO) )|
£(8) = Z-1), 34
0= 5 . 4z~ 1) (34)

kde: Ep je klidova energie elektronu
E je energie primarniho svazku
fx je rozptylovy faktor pro RTG (Rentgenovo)eai
ap Bohraiv polonmer vodikového atomu

Atomovy rozptylovy faktor obsahuje komponenty @&lds€ho rozptylu

zpisobeného jadrem v podblatomovéhocisla a elastického rozptylu &gobeného

elektronovym obalem v podsdlozptylového faktoru pro RTG #ni.
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Obrazek 12 znaztwje rovinnou vinu tveenou primarnim svazkem elektfgn
kterd postupuje nazdenym sndrem a interaguje s rozptylovym centrem, kolem
kterého vznik& kulova rozptylova vina. Tato vinak paterferuje s pvodni rovinnou

vinou.

i
™

(ONSTTUKTIVIE s
Interference ——L
- .______-

Obr. 12: Interakce rovinné viny s rozptylovym centr

Primarni elektronovy svazek lze popsat vztahem) (Bko rovinnou vinu
amplitudyy a fazekr, kdek je vinovy vektor (zde j& = 2rA™, nskdy v literatde byva

udavan jakk = 1'% ar je vzdalenost, kterou vina urazi.
Y=y, " (35)
Potom pro rozptylovou sférickou ving; plati rovnice (36), kde jiz vystupuje

atomovy rozptylovy faktor jako atomova rozptylova@ituda zavisla na séru (Uhlu)

rozptylu.

i (Kr

v, =wotr(e)a°}— (36)
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Popsana rozptylova vina a primarni rovinna vinalspnterferuji. Pokud jsou
ve fazi jde o konstruktivni interferenci a W&itych snerech vznikaji difrakni viny

vysSichradi, cozZ je nazngeno na obr. 13, kde primarni svazek je nultiéu.

Rovinna vina

IPRNE JVRTL 7R ZVRTL ZVRVLIVENL.

Atomy

7
WO
S{u

F L’ff}d

0. postupnavina

Obr. 13: Difrakce tviend interferenci vin
Difrakci Ize zjednoduSenpopsat Braggovym zakonem (37fjgemz uvazujeme,
Ze se viny chovaji tak, jako by byly odraZzeny odnadvych rovin, které reprezentu;ji
jednotlivé atomy.

N =2d%ind, (37)

kded je meziatomarni vzdalenost. Obr. 14 znémge Braggiv zakon graficky.

Obr. 14: Brag@v zékon
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Difrakci Ize dole zkoumat krystalovou strukturu latky a také rozpat prvky,
z nichZ je tvéena. Pokud elektronovy svazek difraktuje s amouspdaddanymi atomy,
bude vysledna amplituda (intenzita) prékieré thly vyraza vysSi, jak je nazri@no
na obr. 15.

Rozptylova amplituda f{0)

A

>

Obr. 15: Naznéeni pabehu amplitudy pro amorfni latku

Uhel rozptylu

Vysledny obraz, zachyceny na obr. 16 se bude prorfai latky jevit jakorada
soustednych disk s plynulymi gechody. Amorfni latky se vyziaji nahodnym
uspdadanim atori, ale gesto maiji jisté meziatomové mezery. Kilad Ize relative

dohe definovat prvni a druhé nejblizsi sousedni mezery

Obr. 16: TEM difrakni snimek amorfniho uhlikuipl00 kV
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Difrakci elektronového svazku s krystalickou latkbude intenzita difratich
paprski maximalni pro specifické uhly — obr. 17, které odiplaji Braggovu zakonu.

Rozptylova amplituda f{0)

A

>

Uhel rozptylu 6
Obr. 17: Naznéeni pabéhu amplitudy pro krystalickou latku

Vysledny obraz pro polykrystalickou latku zachygem obr. 18 se bude jevit jako
fada jasa ohrantenych sousednych disk. Latka tvdena z monokrystalu bude

ve vysledném obrazu promitat opakujici se krydtgliootiv - obr 19.

Obr. 18: TEM difrakni snimek polykrystalického zlatai 100 kV
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Obr. 19: TEM difrakni snimek monokrystalu hlinikuipl00 kV

2.3. Nepruzny (neelasticky) rozptyl

Vysokoenergeticky elektron ktery se setka s atom@monika elektronovym
obalem, kde niZze nastat sraZzka s elektrony, nebo pékjea dale do hlubSich vrstev
vazanych mnohem vice jadrem, az s&enfinalre priblizit k jadru. Lze ¢ekavat,
Ze sV¥tSi hloubkou piniku nastane &Si ztrdta energie, ale je velmi mélo
pravdépodobné, aby elektron ztratil vSechnu svoji enexgiedné interakci. Podle

specifickych podminek fiZou nastatitzné neelastické procesy:

1. RTG zéeni - charakteristické
- brzdné

2. sekundarni elektrony (SE) - pomalé sekunddehkir@ny
- rychlé sekundarni elektrony (FSE)

- Augerovy elektrony (AE)

3. kolektivni interakce - plazmony

- fonony
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Obrazek 20 graficky znaztuje hloubku a prostor, vmZ nazn#&ené interakce

vznikaji.

Primarni svazek elektronu

¢ zAfen Sekundiarni elektrony (SE)
x v

Katodoluminescence
o, et
Ly

Prepar:it 5 nm SE

Teplo +——

RTG spoj.

Sekundiarni katodoluminiscence

Obr. 20: Prostorové rozteni interakci

Obrazek 21 nazkaje paet elektroi opoustjicich vzorek v daném rozsahu
energii, ktery odpovida ¢&ité interakci. Zgtné odrazené elektrony (BSE) opogjét
preparat v Sirokém rozsahu energii, protoZze mohosalthout zftného odrazu

az po rkolikaté srazce.

N(e)
E e >
f\ |
-
|
|
|
|
|
| '
< >
| |
| |
| |
| '
] 1
E
0 506V 2 keV e

Obr. 21: Rozdleni elektrori podle energie
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Obrazek 22 ukazuje zavislostiiného ptirezu jednotlivych procésna energii,
kde P - emise plazménK a L - ionizacedchto hladin (K a L), FSE - tvorba rychlych
sekundarnich elektragn SE — tvorba pomalych sekundéarnich elekitob - elastické

procesy.
Hlinlk

o [m?]

1022/

1n23.

10241

1025,

1026 t ¢ i
100 200 300 400
Energie primarniho svazku [keV]

Obr. 22: Winny prifez @ malém Ghlu rozptyluq << 1°)

2.3.1 Charakteristické RTG i&ni

Primérni elektron pronik& elektronovymi vrstvami imterakcemi - srazkami
s elektrony ve vnini vrstw jim predava energii. Jestlize dojde #egani energie &Si
nez je energie kritickdE; (pro danou vrstvu K, L atd.), elektron opousti $voj
energetickou vrstvu a zanechava poésdisu. lonizovany atom je nyni v excitovaném
stavu. Atom se riize vratit do zakladniho stavu, ¥mz mé nenizsi energii, zaghmm
diry elektronem z ¢které vrgjSi vrstvy. Elektron, ktery opousti ¥8i vrstvu a zapiuje
diru ma ¥tsi energii, nez iislusné vrstva ve které je dira. Tato energie g&iyako
charakteristické RTG Z#@éni obr. 23, nebo sertga tzv. Augerovu elektronu
(ionizace niize nastat vicero fgoby, napiklad dopadem RTG paprisk
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Vodivy pas

Obr. 23: Princip vzniku charakteristického RTGerd

RTG paprsky jsou zmany podle toho, z které a do jaké vrstvieqghazi elektron
pii zaphovani diry. Jestlize zaplni elektron diru ve wstvz vrstvy L, vyzdi se RTG
zaeni K, pokud ji zaplnime z vrstvy M, vyriase RTG z#eni K. Bude li dira
ve vrst L a zaplni ji elektron z vrstvy M, pak se viZRTG z&eni L, atd. Zn&eni je

komplexrgjSi a cislem se oznalji jednotlivé podvrstvy. Nejvzdaléj$i podvrstva
(ma &tSi energii) je zng&ena indexem 1 a pro bliZzSi k jadru je index inkretoean.

Prikladem je RTG z&ni - K3 a K. VSe je vidt na obr. 24, kde jsou rejsgjSi

piipady RTG charakteristickéhoizai.
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Obr. 24: Znaeni RTG zé&eni pro K,L,M hladiny
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Elektronové fechody majitiznou pravédpodobnost, v tabulce 3 jsou uvedeny
pravéEpodobnosti vyskytu pro danou vrstvu vztazené knasgpodobrjSimu jevu.

Tabulka 3: Pravégpbodobnost femeény energie na RTG #ani

K L M
Kq 1,00 Lz 1,00 Mg 1,00
Kg 0,10 Lgs 0,70 Mg 0,60
Le, 0,20 M, 0,05

Ly 0,08

L 0,03

Energie primarniho svazktimusi byt ¥tSi nez je kriticka ionizai energie, ktera
je zavisla na atomovértisle, aby doSlo ke generovani RTGerd. Atomy s ¥tSim
atomovym ¢islem maji vice protana proto maji ¥tSi kritickou energii. Hodnoty
kritickych energii pro danéfechody Ize najit v tabulkach.

lonizani inny prifez pro charakteristické &ni se mini s energii primarniho
svazku, jak je vi&t na obr. 25. Pokud se energie primarniho svazkii klenergii
kritické, klesa pravébodobnost ionizace a pokud bude energie primarswviaaku vice

jak petindsobna, zme ioniz&ni (Cinny prifez nabyvat konstantni hodnoty.

Obr. 25: Zavislost ionizaiho &inného ptifezu na energii primarniho svazku
Bethe sestavil rovnici (38) pro vyget ioniz&niho (Einného pérezuor.

_[ e, (C—Ej 38
Oy (EEECJ g e | (38)

kde: ns je podminka znci paiet elektroid v ionizované podvrsty

bs, G jsou konstanty proffslusnou podvrstvu
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Betheova rovnice pita totalni @inny ionizani prifez, ale z diferencialu
Betheova vztahu Ize odvodit, Ze elektron ktery Zomal atom, bude odklén
do malého Ghlu ~ I® rad a vysledné charakteristické feidi bude emitovano
rovnonerné do prostorového Uhlumsr (tedy do vSech si). Fri urychlovacim nagti

pouzivaném v TEM je¢ba Betheovu rovnici korigovat na relativistickletf

RTG z&eni je elektromagnetickéigni a nema Zadnou hmotu, proto seistajici
energii nema relativistickou korekci ais$e rychlosti sstla ve vakuu. Energie RTG

z&eni je kvantovana a vypte se dle vztahu (39), kdge frekvence RTG zéni.
c
E=h=h G)T (39)

Energie RTG zZ&ni Ex neboE, je oproti kritické energii vZdy mensi. Tento rozdil
je zpisoben tim, Ze se atom po vigdi RTG zé#&eni nevraci do zakladniho stavu,
protoZe elektron ktery zaplnil diru v hladiK nebo L po sob zanechal diru, kterou je
potreba zaplnit a timto zapinim dojde k emisi zbylé energie. Négad atom nddi
pottebuje ionizani energii pro vrstvu KE; = 8,980 keV. Zaplni-li diru v K vrstv
elektron z vrstvy L vyza K, = 8,048 keV, poté vrstvu L zaplni elektron z vistM
a vyz& L, = 0,930 keV. Sotet vyzd&ené energie RTG #&nim je 8,978 keV, zbylé
2 eV atom vyda poiechodu elektronu z vodivého pasu do vrstvy Mi’'bee formg

fotonu, nebo generovanim fononu.

Pomoci fluorescemiho zisku Ize stanovit pravpodobnost vyzéni ioniz&ni
energie ve forld RTG z&eni nebo Augerovych elektronznai se w. Fluoresceeni

zisk vypaiteme podle rovnice (40), z které je &tidgilna zavislost na atomovétisle.

Z4
= 40
w 217" (40)

Zde a je konstanta pro danou atomovou vrstvu. bla 26 je znazorn pribéh

pravdEpodobnosti emise RTG i&ni pro ionizovany atom s dirou ve visK.
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Obr. 26: Prav&podobnost vyskytu RTG #éni v zavislosti na atomovétisle
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Z obrazku je vidt, Ze emise RTG zéni silreé klesd se zmenSujicim se atomovym
¢islem, proto je lepSi pro analyzu lehkych prgdouZzit Augerovy elektrony. V ostatnich
piipadech se pouziva RTG charakteristickéremf nejhojdji v materialovém
inZenyrstvi.

2.3.2 Augerovy elektrony

Emise Augerovych elektrén je konkurekni jev k RTG z&eni a nejetsi
pravéEpodobnost vzniku tohoto jevu nastavd u grvkmalym atomovymgéislem.
Proces vzniku je naztian na obr. 27. Augév elektron ma energia danou vzorcem
(41), ktery vychazi z ozgani energetickych vrstev na obr. 27, klerystupni prace.

Energie Augerova elektronu je charakteristickagmnoy atom.

Obr. 27: Vznik Augeraova elektronu
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E,=DE-Es- A=(R-E)- &~ / (41)

Augerovy elektrony unikaji v malé vzdalenosti odvgchu prepardtu - jsou
generovany Vv hloubce do 3 nm. Tato analyza je amérana kvalitu vakua, protoZe
povrchova vrstva nesmi byt kontaminovana. UZ pdudrdaminace vzduchem zivgé
zkresluje vysledky, proto se provadi Oprava prepar@od vakuem, ifmo

v mikroskopu.

2.3.3 Brzdné RTG zéni

Brzdné zé&eni vznika, kdyZ je pronikajici elektron natolikilpizen k jadru atomu,
Ze jadro elektron zpomaluje Coulombovskymi silamZpomaleni elektronu
v elektrickém poli jadra fize vyvolat souvislé RTG éni, které mze mit nejétsi

energii o velikosti energie primarniho svazku.

Prav@&podobnost vytvieni brzdného zéni je popsano Kramerovym vzorcem
(42), kterym Ize vypeitat produkci brzdného #éni o dané energii, kd¥(Es) je paiet
fotoni brzdného RTG zéni o energik;, K je Kramerova konstanta.

KZOQE-
E,
Brzdné zé&eni je funkci energie, jak ukazuje obr. 28, vykazdpgedny rozptyl

a silnt meéni své vlastnosti v zavislosti na &m Sieni.

Intenzita BTG
Zabeni

A

)

Energie K14 zateni }
Obr. 28: Pithéh intenzity brzdného RTG #éni v zavislosti na energii
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Brzdné z&eni zhorSuje kvalitu analyzy charakteristického RT&xeni,
v materialovém inzenyrstviigobi jako ruSivy element. Pro biology m&ity vyznam,
protoZe intenzita Zé&ni je zavisla na pmérné hodnat atomovéhocdisla prvki

obsazenych v preparatu.

2.3.4 Pomalé sekundarni elektrony

Pravé sekundarni elektrony vznikaji srazkou privitee svazku s elektrony
ve valegnim nebo vodivém pasu, diky tomu faiuji ke své emisi potmé malé
hodnoty energie. Typicka energie sekundarnich elaktje kolem 50 eV. Vzhledem
k jejich energii mohou vzorek opotifpouze v blizkosti jeho povrchu — nejhl@jilo
5 nm. Pro emisi sekundarnich elekiiose nepouZiva dgnny prirez, protoze neni
schopen pokryt veSkeré mechanismy produkchtd elektrof (sekundarni elektrony
mohou vznikat i jako produkidti faze, nap predanim energie z RTG ighi). Vynoso
(0 je roven pomdru paitu sekundarnich elektrénku paitu elektrori v primarnim
svazku) pomalych sekundarnich elekfroje pokladan jako nezavisly na energii
primarniho svazku, ale #ni se s uhlem nakl@éni preparatu nebo povrchuadr

primarnimu svazku (obr. 29).

y —

Preparat

Obr. 29: Emise sekundarnich elektiion
Pro tuto vlastnost se staly pomalé sekundéarnitrelei nejpouzivagSim

signdlem, zdrojem obrazu v SEM. Prépddobnost vyskytu pomalych sekundarnich

elektroni je nejvySSi pro energii 5 eV a klesa k nutehdnotach ¥tSich nez 50 eV.
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2.3.5 Rychlé sekundarni elektrony

Jsou vysoce energetické elektrony, protoZe po srabdrzi velky podil energie
primarniho svazku, jejich energieige byt 50 — 200 keV. Diky jejich vysoké energii
mohou vzorek opoudt z wtSich hloubek nez pomalé sekundarni elektrony. W1SE
vibec nevyskytuji, vzhledem k pouzivanym energiinm@rniho svazku (do 30 keV).
Rychlé sekundarni elektronyigobi rusi¢ tim, Ze generuji RTG #ani a degraduji

vysledky analyzy Augerovych elektron

2.3.6 Katodoluminiscence

Vznika pechodem elektronu z valémho pasu fes zakazany do vodivého.
Po tomto pechodu vyvolaném srazkou vznikne ve véhm pasu dira. Naslednou
rekombinaci elektronu dojde k vyzdi jeho pebyte&né energie ve fortnfotonu, jak je

nazn&eno na obr. 30.

Vodivy pis

Vodivy pis

3.
Vodivy pis

katodoluminescence

Obr. 30: Princip katodoluminiscece
Princip vzniku katodoluminiscence ma upkath pii studium polovodiovych

struktur, kde je ®¥en proud v pA vytvieny pary elektron-dira po zavedertegyeti

na vzorek (bias).
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2.3.7 Plazmony

Plazmony jsou kolektivni oscilace volnych elekitprkteré nastanou, kdyz
primarni elektronovy svazek prochazi preparatemtexraguje s elektronovym plynem
tvofenym shlukem volnych elektranjak naznduje obr. 31.

Obr. 31: Vznik plazmonového rozptylu
Tyto oscilace jsou tlumeny a zanikaji za mérez femtosekundu, vina se rdzsi
do vzdalenosti mensi nez 10 nm. Plazmony jsouetw ve vSech materialech, ale
nejsnaze v kovech, které maji volné elektrony fnapnik). Stedni volna draha pro

plazmony byva ~ 100 nm.

Uginny pratez pro plazmony je dan vztahem (43).

da(9)= 1 0. 43)
dQ 2ma, G+ )

kde 6 je nazyvan jako charakteristicky rozptylovy uhédnto dhel je dan

E
pongrem Z_E Epje plazmonova energie, ktera se obvykle pohybujednotach

15 — 25 eV. UWinny prifez je funkci rozptylového Ghlu a klesa ragidk nule

pii hodnotach vysSich nez 10 mrad — plazmony tedy dugfedny snér Sireni.
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2.3.8 Fonony

Fonony jsou kvazastice, které vznikaji po sraZzce vysokoenergetickalbktronu
s atomy umisihymi v krystalové rfiZce, jeZz z&ne vlivem srazky oscilovat. Spojeni
atomi v atomové rtizce je chapano jako pruzné, coz ukazuje obr. 32.

Atomy

Obr. 32: Fononové oscilace

Fononové oscilace apobuji malé ztraty energie ~ 0,1 eV, ale sraZzegliektrony
jsou vychylovany do Ulil5 — 15 mrad. Tyto elektrony maji za nasledek difyszadi
mezi Braggovymi vzory v difralnim obrazu — TEM. Oscilace krystalové&iae jsou
ekvivalentem k teplotnim oscilacim, proto pro sniZ&chto oscilaci je pdeba preparat

chladit. Fononové oscilace vznikaji i v amorfniétkbch.

Kapitola 2 —<¢erpano z [2, 4, 6, 8, 9, 10, 16, 19, 20, 21, 23, 24
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3. Elektronovy mikroskop — optick& soustava
Kazdéa opticka soustava elektronového mikroskopsigéena ze dvou zakladnich

Casti, které Ize déle ro&it na jednotlivécasti - obr. 33 (stinitko, kamera, detektor a

obrazovka nejsou so¢ésti zobrazovaciho systému).

Elektronovy mikroskop
TEM SEM

Obr. 33: Zakladni optické&asti elektronovych mikroskdp

Kompletni optickou soustavu elektronového mikrgeko (TEM a SEM)
znazotiuje diagram na obr. 34.

L . |

— e Wehneltay vilec ___ |

o
Kondenzorova clona
L = 1 —
Kondenzor
Preparit
Vyehylovaci civky skenovaci
Lﬂm generdalorn
R Generito
Objektivovi clona shrazového
sigmaln
Objekiiy {- ___.-_"""‘___...-
Preparit e {—
2= ] Detekior
Projektiv

Obr. 34: Opticka soustava elektronového mikroskopu
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3.1. Elektronovécocky

Elektronovy svazek je piba hem pfichodu optickou soustavou fokusovat.
K tomuto &elu je pouzivano elektrické nebo magnetické pdiekazdé pole vyvolava
jiné zmeny v pohybu jim prochazejicich elektfgrkteré budou dale popsany. Bestji
je vyuzivano elektromagnetickycliocek, rekdy se pouziva pevnych maghet
Elektrostatické ¢ocky jsou oproti elektromagnetickym m&npouzivany, avsak

fokusovani elektrickym polem je pouZzito v kazdéaienove trysce.

3.1.1 Tenk& elektrostatickécka

Pro fokusaci tenkou elektrostatick@ockou plati vztahy, které jsou vysledkem
feSeni Newtonovych rovnic sestavenych na z&k@adussovy dty, jeZ se pouziva pro
vypccet elektrostatickych poli a rozloZeni elektrickéemeity v okoli vodie. Na obr. 35

jsou patrnyit faze pohybu elektronu v elektrostatickém @oitky.

+“~\ Elektrody

Obr. 35: Fokusace elektrostatickéatkou

1. Elektron vstupuje do elektrického palecky a hodnota intenzity elektrického

(¢0_¢i)

poleE = 0 se prudce zémi na hodnotue :l— pasobici radiala

smerem k oseoc¢ky, aniz se potencial = po zmeni (kdevy je paraxiélni

rychlost elektronugo je potencial bez vlivu elektrostatického poteky, ¢ je
maximalni hodnota potencialu elektrostatickéhagotky, | je aktivni délka
¢ocky v ose Zr je vzdalenost od osyocky a E, ¢, vjsou aktualni hodnoty
dané veltiny). Elektron ziska firastek radiélni slozky rychlostiv;; popsany

rovnici (44).
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Avlr{ © ]DE¢°‘¢‘ (44)

2my, I

. Elektron je uprosedcocky a intenzita elektrického polégtava konstantni

(¢0_¢i)

E =|—, ale potencial se &ni na ¢ = ¢;. Elektron ziska firastek

rychlosti (kdev; je maximalni rychlost)ve séru osy Z (45).

BV =V - :—(%ejwo—@) (43)

. Elektron opoustéocku a intenzita elektrického pole = se prudce

(¢0_¢i)
I

méni na hodnotlE = 0, aniZ se potencial= ¢; zmeni. Elektron zisk& zaporny

prirastek radialni slozky rychlostiv,, popsany rovnici (46).

Av2r=-(ze jndﬁtﬁﬁ (46)

my

Celkovy grirastek radialni rychlost, je dan soétem girastki v boct 1 a 3

podle rovnice (47).

_ (Ve 1.1
= (mj v %fﬁ%+wj (47)
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Obr. 36: Paprskovy diagrantti lokusaci

Porovnanim ulil 6 (prvni trojuhelnik je tveen vzdalenostir a ohniskovou
vzdalenostif, druhy trojahelnik je tvieen z vektoit rychlostiv; a v; — tyto trojuhelniky
maji shodny uheb) podle obr. 36 se vygte ohniskova vzdalenodt pro tenkou
elektrostatickoutocku (48).

VR
Eﬂvi—V)zEE ' j
j ’ VoVi ) ¢ ZIRVEVA

= (48)

v (v+w)dy-yf

Ohniskovou délkwocky lze spe@itat na zaklad rychlosti elektronu a rozénu
¢ocky. Podstatnou vlastnosti elektrostatiak@ky vSak je, Ze elektrony fchodem
¢ockou ziskaji nejen radialniripastek rychlosti, ale také axialni. ®hodemcockou

elektrony nerotuji kolem axialni osy = 0.

3.1.2 Tenké elektromagnetickécka

Pro fokusaci tenkou elektromagnetickim¢kou plati vztahy, které jsou vysledkem
feSeni Newtonovych rovnic sestavenych na z&kBidt-Savartova zédkona pouZzitého
pro vypaet magnetického pole a rozloZzeni magnetické indwkalkoli vodite. Na obr.
37 jsou vidt tii faze pohybu elektronu v elektrostatickém goitky.
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Obr. 37: Fokusace elektromagnetickamdkou

1. Elektron vstupuje do magnetickeho potEky a hodnota magnetické indukce
B =0 se prudce zéni na hodnotuB:”c’l—NI (kde uo je permeabilita vakua,

N je paet zaviti civky, | je proud protékajici civkou). Azimutalni sloZzka

rychlosti elektronu y = 0 se zmini podle rovnice (49).
v = — o NI (49)

2. Elektron je uprosgedcocky a magneticka indukce magnetického pdistava

] NI TV o s ;
konstantniB :“OI— . Azimutalni sloZzka rychlostitstava konstantni podle
rovnice (49). Elektron zisk&ipastek radialni rychlosti (50)

A :-(‘M\“Tgﬂ (50)
2ml v

. L, L NI
3. Elektron opoustéocku a magneticka indukce magnetického pBIeuol— se

prudce zmini na hodnotdB = 0. Azimutalni sloZka rychlosti elektronu nabude
pivodni nulovou hodnotu,= 0. Radialni slozka rychlostiigtava nezinéna

podle rovnice (50).
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Porovnanim alil 6 podle obr. 36 se vygte ohniskova vzdalenostpro tenkou
elektromagnetickodocku (51).

_(euoNljzgi
Av, 2m| Vv

r

—_ = - = - =

f v, Vv
1 NIV | omv )

:—:(9“0—)9—:”: Vg (51)
f 2ml )V a, NI

Ohniskovou délkwocky Ize spgitat na zaklad rychlosti elektronu a parameétr
¢ocky. Podstatna vlastnost elektromagneti¢kéky vsak je, Ze elektrony fichodem
c¢ockou ziskaji pouze radialniripistek rychlosti. Elektrony fichodemcockou rotuji
kolem axiélni osy, vysledna draha pohybu elektrdotkou ma tvar spiraly, kdeip
opuséni ¢ocky azimutalni slozka rychlosti épnabyva nulovou hodnotu.

3.1.3 Sféricka vada

Sférick& vada je Zfsobenaiiznou vzdalenosti drah elektfood paraxialni drahy.
Na zaklad této vzdalenosti se bude zvySovat radialni rydrétektroni dle vztali (44)
a (50), kde tato vzdalenost figuruje jakoElektrony pohybujici se v okrajouw&asti
¢ocky budou zaogeny do kratSi ohniskové vzdalenosti, coZz se prombirazenim
rozptylového disku o polo#énu Arg v obrazové rovié paraxialniho paprsku, jak

naznuje obr 38.

Obrazovi rovina
okrajovych paprski
'

T :

{bra

paraxulnich |'l:||':\|-.|.

Obr. 38: Sféricka vada
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Vztah (13) Ize na zaklgdptické geometriefgpsat jako (52), jedna se o pokim
rozptylového krouzku vztaZzeny kequnetové rovire (u objektivu TEM je to rovina

preparatu).

Ar
5sf = Csf B703 = TSf (52)

3.1.4 Chromaticka vada

Je tvdena :

a) Kolisanim urychlovaciho n&p, protoZe elektronova tryska (katoda) spolu
s anodou funguiji jako elektrostatickdtka, ze vztahu (45) je vitl vliiv zmény
urychlovaciho nagii.

b) Rozdilnymi rychlostmi elektranopousgjicich povrch katody

c) Pri vysoké hustat proudu v KiZisti elektronové trysky gichodem elektronu
timto kiziSttm dochézi ke Coulombovskym interakcim s ostatnieiiteony,
které mohou elektron urychlit nebo zpomalit podEha, je-li okamzita

koncentrace elektra@nvétSi pgred elektronem nebo za nim.

Rizné rychlosti elektroin se projevuji fi prichodu elektronovowockou opet

zmeénou radialni rychlosti obr. 39.

Ohniskova rovina
nomalejsich elektronn
'

- 1 v
I Polomér disku

5 NEmMensim MOEPLY 1M 4

Ohniskovi roving

isk
rychlejsich elekiront

Obr. 39: Chromaticka vada
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Zmeénu ohniskové délky vlivem chromatické vady lIze wyjé rovnici (53),
kde Gnr je konstanta chromatické vady (obvykle 2 — 5 mm)) je zmEna

urychlovaciho nagi aU je velikost urychlovaciho n&p

Af,=C,, dﬁﬂ (53)

Z pohybovych rovnic pro elektromagnetickdocku plyne, ze stejny vliv zgmy

urychlovaciho nafti méa i znéna proudu tekoucih&ockou dle rovnice (54)
AU_U - 2d3|—' (54)

Vztah (49) ukazuje, Ze pokud projdou elektronyizou rychlosti magnetickou
¢ockou, nastane také radialni posun zobrazovaného podwuznici vliivem azimutalni

rychlosti.

3.1.5 Osovy astigmatismus

Je zpisoben osovou asymetrii pot®cky danou nefesnosti zpracovaniocky
a nehomogenitou pouZitého materialiocka pak mé ¥zné ohniskové vzdalenosti
ve dvou na sebe kolmych rovinach - obr. 40 a pesjevje zdeformovany obraz

kruhového svazku.

Obr. 40: Osovy astigmatismus
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Astigmatismus také Figobuji neistoty, které se usazuji na okrajich kondenzorové
a objektivové clony a tubusu mikroskopu. Tyt@istoty jsou obvykle nevodive, a proto
na nich setrvava prostorovy naboj, ktery svym elek¢ym polem fisobi na pohybujici
se elektrony.Astigmatismus je korigovan pomoci rséipru, coZ je soustava civek
s moznosti plynulé zémy magnetického pole whkolika snErech, které fisobi proti

poli vyvolavajicimu nesymetrii.

3.1.6 Hloubka ostrosti

Hloubka ostrosth je vzdalenost, ktera udava maximalni hloubku obigjgnz je
mMozZno povazovat za zavsty. Rednetova hloubka ostrosti je dana vstupni uhlovou
aperturou objektivin (obr. 41) podle vztahu (55), kd je poZzadovana rozliSovaci
schopnost. Pokud by velikost objektu feg@nmétovém prostoru byla&Si nez hloubka
ostrosti, pak by se objekt zobrazil v obrazovéméyako disk s ¥tSim paiimeérem nez.

N2 <

Obr. 41: Hloubka ostrosti

Q|

(55)

Z tabulky 4 je patrno, Ze i nejtlustSi vzorky pgreM (~ 100 nm) budou zadsny
v celé jejich &ice, tabulka je pdtana pro hodnotu thlové apertury@d. V SEM se
pouziva zmina uhlové apertury, aby bylo dosazeno co &gjvhloubky ostrosti pro

mala z¢tSeni.
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Tabulka 4: Hloubka ostrosti prodité rozliseni

d [nm]|10000| 2000 | 100 | 10 1 | 01
h [um] | 10000| 1000 | 200 | 10 1 | 01

Protoze zwtSeni Z je dano vztahem (56) lIze obrazovou hloubku ostrbsti
piepciitat rovnici (57), dosazenim obvyklych hodnotétdeni se ukaze, Ze obraz
v obrazové rovi# projektivu bude zaotn do vzdalenosti az jednotek nietr

=99.9 (56)
tga’ «a
h=27%Ch (57)

3.1.7 Provedeni magnetickécky

Bude popsana pouze konstrukce elektromagnetickyotek, protoZze jsou
v elektronoveé mikroskopii nejpouzivgaimi elektronovymi  ¢ockami.
Elektromagnetickéocky jsou tvdeny z polovych nastavcdo nichz je umigho vinuti
elektromagnetické civkyCim mensi bude ohniskova vzdalenost, tim Ize doséthno
lepSich optickych paramétrproto je na elektromagnetickou civku kladen peXadt,
aby elektromagnetickou civkou tekl co n&gi proud. Velikost proudu je limitovana
tepelnymi ztratami, proto se pouZziva pro odvodaegillazenéocek proudici kapalinou,
neiasgji vodou. Na obr. 42 jsou vyobrazenyuzné typy usptadani

elektromagnetickychiocek s pélovymi nastavci.

Pﬁ|D.Vé.* nc’:s’r.uvce
L ]

5 =
o, Wy - A
e Ny

Obr. 42: Rizné typy elektromagnetickyaiocek
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3.2. Osw\étlovaci systém

Oswtlovaci systém je v principu podobny pro TEM i ps&M, avSak v TEM
je kladen ¥tSi poZzadavek na moznost zajifitregulace proudu elektronového svazku.
SEM klade ¥tSi pozadavek na dosazeni maximalni hustoty eledt&ho proudu

do minimalni plochy objektu.

3.2.1 Emise elektran

K emisi elektroi se v elektronové mikroskopii pouzivaji dva kragpisoby,
termoemise a autoemise, avSak na emisi se vzajgodileji utitou mérou oba
mechanismy. Pro emisi elektiibpje urkujicim parametrem vystupni prace elekfron
¢ [eV] pro dany material. Emise elektiiojfe hodnocena hustotou emisniho proudu
j [Am? a smérovou proudovou hustotoB, kterd je vztaZena na jednotkovy
prostorovy Uhel (jakym s#énem jsou elektrony do prostoru emitovany) a \Wtpose
z rovnice (58), kde: je polovieni Uhel, do kterého jsou elektrony emitovany.

B=— éw _ (58)
Termoemise

Hustota termoemisniho proudu je popsana RicharBemthmanovou rovnici
(59), kde A je materialova konstaretd je teplota katody v [K] (Pro wolfram A =B0°
Am? ¢=45eV).

¢
j; =Ad?[@ T (59)

Pfi termoemisnim procesu jsou emitovany z povrchwdkatdo vakua pouze ty
elektrony, jejichz energietdledkem tepelnéhoupobeni vzrostla nad energetickou
arover volnych elektrof ve vakuu. Elektrony s touto energii mohowekonat
potencialovou jamu reprezentovanou jako vystupatcer— obr. 43. Poté jsou odsaty
elektrickym polem, které je urychli na pracovni rgiie Vliv elektrického pole je

pro emisi elektroh zanedbatelny.
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Obr. 43: Energetické schéma termoemise
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Mozny tvar termoemisni katody je na obr. 44, kdenpzn&eno i elektrické
zapojeni zhaveni katody. Zhaveni katody 8 ges rezistor B kterym je mozno
nastavit Zhavici proud. Pomoci Zhaviciho prouduypti@o nenit teplotu vliakna a tedy
velikost emise, jak je patrno z rovnice (59). Praddeplota katody se u wolframovych
vlaken obvykle nastavuje na ~ 2800 °C, kdy &bexli intenzity proudu ve svazku ma
tvar Gaussovy ikvky. DalSi zvySovani teploty katody nevede ke ehamu zvySeni
proudu ve svazku, ale jen zkracuje jeji Zivotnedabulce 5 jsou uvedeny konkrétni

Gdaje pro nejobvyklejSi termoemisni katodurermu wolframovym vidknem.

| ¥
! (

Vehneltiy
villec
=10 kYY)

VN
dorj

Anoda

SR

Obr. 44: Zapojeni katody

Z obrazku je patrno, Ze velikost urychlovaciho dtiape reguluje rezistorem;R
urychlovaci nagti se pouziva zaporné a anoda je uzamanWehnefiv valec je proti
katoE na jet zaporrjSim potencidlu (diky Ubytku n&p na R), timto zpisobem
funguje jako filtr zadrzujici elektrony s nizkoueggii.
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Tabulka 5: Doba zivotnosti wolframového vliakna

Teplota vidkna [K] 3140 2985 2840 2690
Doba zivota [h] 1 6 27 115

Zvysi-li se elektrické pole na povrchu emisni kiytonagiklad zaostenim
emisniho vldkna (vytvd se ostry ohyb), které ¢to v mist ohybu kulaty tvar, dojde
pii stejné teplat ke vziistu emisniho proudu. Tento jev je vyvolan deformacholu
potencialové bariery, kterd se projevi snizenintugrsi praceAA — obr. 45. Schottky
teoreticky vys¥itlil tento jev a zavedl korekci hustoty termoemisnproudu na zakl&d

piitomnosti elektrického pole.

Energie volnych elekironi

Y
&
15

&
k]

Fermiho hladina

Vystupni priace

Energic eléktroni

Obr. 45: Energetické schéma termoemise s vlivektra&eého pole
Konstrukni usp@adani termoemisnich katod je patrno z obr. 46, &de je
klasicka vlasenkova katoda vytema ohybem, b — je hrotova katoda nesena Zhavici
vlasenkou, ¢ — katoda Zhavena fie salavym teplem z pomocného vladkna (civky),

vysledkem takového uspadani je prodlouZeni Zivotnosti.

a) b)
1 L al

Obr. 46: Konstruéni uspdadani katody

~
—
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Autoemise
Pri dalSim zvySovani elektrického pole na povrchw#gtdojde k emisi elektrdn

i za pokojové teploty — obr. 47. Tento jev jeagpben tunelovanim elektrorskrz
zUzenou potencialovou barierdigmbenim silného elektrostatického pole. Proudovou
hustotu autoemise popisuje Fowlerova-Nordheimowaniog (60), kdeE je intenzita

elektrického pole na povrchu katody @ ke jsou konstaty.

(60)

Ia )

Energie volnych elektroni

3
/|

|
Energie eldktrpni

L
b
&

Fermiho hladina

Vystupni price

Obr. 47: Energetické schéma autoemise

Autoemisni katody se provozujiitip300 — 1800 K, teplota podporuje emisi
a stabilizuje chemicky stav povrchu katody, protodésledkem fyzisorpce
a chemisorpce dochazi k nezadanynémém vystupni prace. V tabulce 6 jsou uvedeny

hodnoty vystupni prace pro obvyklé emitéry.

Tabulka 6: Vystupni prace emiter

Polykrystalicky wolfram 4,5 eV
[IMonokrystalicky wolfram | 4,2 - 4,6 eV
Aktivovany wolfram ZrO 2,4 eV
LaBg 2,2 eV

Pro zvyseni ginku elektrického pole se hroty katod leptaji, &y byl vrchol co

nejostejSi. Leptani katod se provadi az na velikost kitgs€ roviny,¢i do roznéra

jediného atomu.
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Vlastni tryska je tviena z katody ifjpojené k vysokonagovému zdroji a ze dvou
za sebou nasledujicich anod. Prvni anoda m&pgnpotencial (obvykle 2 — 5 kV),
kterym jetizen emisni proud. Druha anoda je uzénan

Katody s emiterem LaBs

Vyhodou tohoto emitéru je nizka vystupni prace2 (8V), ¢imz je zvySena
proudova hustota a sinova proudova hustota. Obvykle mikroskopy umfg¥ pouzivat
LaBs katodu namisto klasické termoemisni wolframové@dgt avSak katoda nepracuje
Cisté v termoemisnim rezimu. Protoze velikost krystatavénrotu byva 1 — 1Qum,
je vyuzit Shottkyho efekt ke sniZeni potencidlowfidry. V tabulce 7 je uvedena
Zivotnost katody, ktera je oproti wolframové Znavétsi, také emisni parametry byvaji
minimalré o jedentad lepSi p obvyklé pracovni teplet1800 K.

Tabulka 7: Doba zivotnosti katody LaB

Teplota  [K] | 2093 | 1993 1893 1793
Doba Zivota [h] | 17 105 813 7900

Termoautoemisni aktivované katody

Tyto katody pracuji id teplotach, kdy se Z@na projevovat termoemise, ale
principem se vice blizi k autoemisnim katodam. vdde spoiva v pokryti povrchu
katody atomarni vrstvou jiného prvku, ktergystedkem vzniklé vazby snizi vystupni
praci elektrod. Obvykle se aktivuje wolframové vlakno a vySSivmoni teplota je
pouzita k tomu, aby doSlo k zamezeni adsorpce. d2rovteplota obvykle byva
1200 — 1800 K. Pro aktivaci je pouzivan kyslik neb&onium s kyslikem. Obrazek 48
zachycuje termoautoemisni trysku aktivovanou Zrdimek je psizen v SEM Tesla

BS350.

Oum 118816 kY 10um 11683 16kY

Obr. 48: Termoautoemisni tryska
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Porovnéanim trysek se ukazuje, Ze autoemsni tryséy lepSi emisni proudoveé
vlastnosti, dosahuji mensi Ghlové apertury kteréaby 10" rad oproti termoemisnim,
které maji ~ 18. Podstatnou nevyhodou autoemisnich trysek jecnasi na vakuum,

jak ukazuje tabulka 8.

Tabulka 8: Provozni hodnoty vakuua

[Autoemie za pokojové teploty [10° Pa
Termoautemise 10° Pa
LaBs 10* Pa
Termoemise 102 Pa

3.2.2 Kondenzor

Elektronovy svazek vychazejici z katody je owéinnelektrostatickym polem
Wehneltova valce a anody, proto vystupuje pod apgrh svazkovym uhlenus
s piamérem Kizisté 2r, (obr. 49), které vigdnEtové rovire vytvori disk o paiméru 2r.
Sbihavy svazek elektran je definovan Uhlovou aperturou @feni oo,

ktera charakterizuje ,rovn@hnost” os¥étlovaciho svazku.

katoda

) ) 99.5 kV

Wehneltty
vilec

~100 kV

Anoda oV

Predmétova
rovina

Obr. 49: Parametry katodového svazku

v

vzdalenosti od fedmetové roviny (obr. 50) z®nou proudu tekouciho vinutim
kondenzoru. Pro dosaZeni vysSi kvality se pouZiwgsnRrnéni svazku dvojity

kondenzor. Kondenzorovou clonou pouzivanou v TER dmezit intenzitu svazku,
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aby nedoSlo k poSkozeni preparatuinpdr clon se pohybuje v hodnotach desitek
az stovek mikrometr (100, 200, 30@um pro TEM JEOL JEM-1010).

, A, Clona

Obr. 50: Parametry kondenzorového svazku

3.3. Zobrazovaci systém — TEM

Oswtlovaci systéem ma za ukol osvitit preparat pozadgwa prtimérem svazku
s pozadovanou uhlovou aperturou a proudovou hust@obrazovaci soustava vytva
zvétSeny obraz elektronového svazku proslého prepardtery nese informaci o jeho

vnitini struktue.

3.3.1 Objektiv

Objektiv je nejdlezit¢jSi ¢asti zobrazovaci soustavy TEM, na jeho vlastnostech
zavisi dosazitelna rozliSovaci schopnost. OmezealiSovaci schopnosti je dano
piedevsim velikosti sférické vady, ktera klesa serdugci se ohniskovou vzdalenosti
objektivové ¢ocky a maximalni dhlovou aperturou objektivu danouinpirem

VI T

zanedbava).
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Objektivova clona

{20, Uhlovi apertura objektivu [

- - Obraz krinste AT

Obr. 51: Paprskovy diagram objektivu

Zmeénou paméru objektivové clony se da zmenSit posSkozeni ppar
elektronovym svazkem, ale za cenu sniZeni jasuamého obrazu, pmér clon se
pohybuje v desitkach mikromét(20, 50, 80um pro JEOL JEM-1010). Objektivova
clona také pini funkci pohlcovani elektforodklorgnych interakcemi v preparatu,

clonou pronikaji pouze elektrony odchylené péityirihel.

3.3.2 Projektiv

Projektiv slouzi k dosazeni pozadovaného celkovekétSeni v celém jeho
rozsahu, protoZe ostattii¢cky maji obvykle pevé nastavené z¢Seni. K tomuto €elu
se pouziva zemy ohniskové vzdalenosti, coZ vyvola rozesi obrazu i zméné
zvétSeni. B minimalnim z¢tSeni se projevuje vliv zkresleni & pmaximalnim, kdy je
ohniskova vzdalenost nejkratSi, se&eqevsSim projevuje vliv chromatické vady.
Zkresleni projektivu je ikledkem sférické vady a pro minimalni¢iBeni jej nelze
dostaténé kompenzovat, proto je u elektronovych mikroskopdavano minimalni
zvétSeni, pi némz je zardeno gFislusné rozliSeni (pro JEOL JEM-1010 to je 5000x).
Pro dosazeni vysSi kvality se pouzivaji dva projgkt pomocny a hlavni, kde
pomocny projektiv ni zwtSeni v celém rozsahu a hlavni projektiv je nastave

na pevnou hodnotu tseni.
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3.3.3 Stinitko

K piimému pozorovéani je pouzivano Iluminis¢eich materidl s &innosti
~ 5 — 25 %, které pracuji na principu katodolundaisce. Stinitko je obvykle vyr&Mo
z polykrystalického luminisc&miho materialu. RozliSovaci schopnost je dana
piedevsim rozptylem elektréna rozptylem sitla. Tloug’ka luminiscegini vrstvy ma
minimalni hodnotu pro dané urychlovaci sapprotoze byast elektron dopadla bez

uzitku na kovovou podlozku stinitka.

Hlavni stinitko je umigho kolmo k primarnimu svazku elektiignvedle toho je
mikroskop vybaven malym stinitkem, které jivprimarnimu svazku umi&to pod
urgitym Uhlem, aby bylo mozno jej pozorovat binokeldr s obvyklym z#tSenim
10 — 12 krét. Stinitko je pouzivano pouze pro rgdiledani i zvétSenich do 100 000,

protoZze pak dochazi k extrémnimu poklesu jasu.

3.3.4 Kamera

Pro zaznam obrazu je pouzivano CCD (Charge CoulesicBe kamer
a fotograficky zadznam. Sniméani obrazu fotografickestou je postugnvytlatovano
CCD kamerami, festo je nadale pouzivano, protoZze dosahuje nejuysgiSovaci
schopnosti. Citlivost fotografovani stoupa seigtajicim urychlovacim n&gm, az do
hodnoty kdy elektrony pronikaji celou vrstvou. @itist fotografickych materidl
pouzivanych pro s¥lo je pri pouZiti v elektronové mikroskopii desetkrat mensbto
se v elektronové mikroskopii pouZivaji specialni temialy, které maji citlivost
upravenou pro vinové délky urychlenych elektron

CCD snimae pracuji na principu fotoefektu. V prvni fazi dejd odséati veskereho
ndboje ze sninta. V druhé fazi je fivedeno na elektrodu 1 kladné gtpa snima se
vystavi misobeni s#tla, kdy dopadajici fotony vytvav polovodti elektron-dira pary.
Elektrony jsou ptahovany k elektrog 1, ktera je od polovodove vrstvy oddlena
nevodivou vrstvou Si® Diry jsou gitahovany k zaporné elektrdédobr. 52). Zelena

teckovanacara znazatuje hranice pixelu.
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Obr. 52: Vytvdeni ndboje v CCD snimia

Po ukorieni expozice dochazi teti fazi ke sbru elektror z jednotlivych pixei.
Shkér elektronii je provadn snizovanim naiti na elektrod 1, vedle toho je na elektréd
2 zvySovano nafti (obr .53), které fitahuje elektrony. Tento proces se po¥ednezi
elektrodou 2 a 3. Cely cyklus se opakuje dokudmegdebrany elektrony ze vSech
pixeli. Elektrony vytvdi na vystupu CCD sninmia proud ktery je zesilovan a dale

zpracovan pro digitalniipnos.

.3 1 2 .3 1 .2 .3
Si0. vystup
%8 o
si 00¢ o

1
Obr. 53: Posun néboje na vystup CCD srigna

Pro elektronovou mikroskopii jsou pouzivany CCDins@e ve spojeni se
scintilatory (obr. 54), najklad YAG krystalem (urfle vytvoreny krystal granatu),
nebo GOS fosforem (gadolinium oxy-sulfid). Optickdakna gFenasSi fotony
bezeztrato¥ primo na CCD snima nebo je pouzito osti ¢ocky, ktera vykazuje
swtelné ztraty. Kamery navic mohou byt chlazeny Bedtrymclankem, aby byl snizen
Sum snim&. Sum je snizovan také pomoci metody binning, jecsdruzovani pixl

do matice 2x2 nebo 4x4. Tim se&i kapacita jednoho takto vytteného pixelu.

YAG Scintilator

Obr. 54: CCD snimas YAG scintilatorem
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CCD kamera se untgje v elektronovém mikroskopu &ito misto zasobnik
na filmy nebo do prostoru nad stinitko. Uraiétpod stinitkem je deno pro kamery
s vysokym rozliSenim, protoze zde 3) vyimoy obraz je vice 2¥Sen, neZ obraz nad
stinitkem 1). Tak Izeipstejné velikosti pixelu navysit jejich pet na snimanou plochu

(obr. 55).

Obr. 55: Umistni kamery (3-vysokorzliSovaci)

Kamera MegaViewlll nazr@na na pozici 1) je pouzivana v elektronovém
mikroskopu JEOL JEM-1010, rozliSeni je 1376 x 1@B2li, Ize aplikovat bining,
barevnd hloubka 12 bit, minimalni ¢@ snimk za sekundu 10 (dvojnasobny
S pouzitim biningu 2 x 2), nepouziva chlazeni sgamacintilator je vyroben z fosforu
optimalizovaného pro elektrony s energii 100 ke\Vzasouvani kamery je provedeno

pneumatickym posuvem.
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3.4. Zobrazovaci systém — SEM
Oswtlovaci systtm ma za ukol sotestit urychlené elektrony do minimalniho
praméru kiiziSté. Zobrazovaci systém formuje svazek s poZadovangamametry

VEM rw

preparatu rastrovacim gobem.

3.4.1 Vychylovaci civky

Svazek primarnich elektrénje vychylovan ve dvou na sebe kolmych oséach.
Pro vychylovéani primarniho svazku elektiicse pouziva pro kazdy smdvojice civek,
tim se snizuji optické vady zobrazeni. Skenovanipperchu preparatu segjd po
fadcich, které jsou twveny napajenim vychylovacich civek ze zdroje pilavéagti.
Frekvence pilového n&p viadkovém kmitétu je vySSi nez frekvence snimkového
kmito¢tu. Signal budici vychylovaci civky také synchrajéz tvorbu obrazu ve

zobrazovaci jednotce (obrazovka, monitor).

3.4.2 Objektiv

Objektiv je nejdlezitejSi casti zobrazovaci soustavy SEM, na jeho vlastnostech
zavisi dosazitelna rozliSovaci schopnost. OmezealiSovaci schopnosti je dano
predevsim velikosti sférické vady, kter&wje minimalni pameér kiiziste. Sféricka
vada, klesa se zmenSujici ohniskovou vzdalenoggktové cocky a maximalni

Uhlovou aperturou objektivu danou aprérem objektivové clony (obr. 56 — levy

VI T

== S Preparit
Obraz krizisté

Obr. 56: Paprskovy diagram objektivu
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Zmenou paiméru objektivové clony se #mi proudova hustota, proto obvykle SEM
pracuji pouze s jednou velikostitpnéru clony utenou vyrobcem (3dm pro JEOL
JSM-7401F, k s&zovacim @elim je mozZno pouzit clony 50, 70, 110, 1Q00).

3.4.3 Detektor

Pro detekci elektran je nefasgji pouzivano scintildnich pa@itaca
s fotonasoliem ozn&ovanych jako ET podle Everharta a Thornleye, fiktg
zkonstruovali. Detektor se sklad4 ze scidgtiio krystalu nebo fluorescam latky,
jez vytv&eji dopadem elektranfotony viditelného sgtla. Takto vzniklé fotony jsou
vedeny swtlovodem na fotokatodu, z které jsou &&im fotoelektrickym jevem
uvolovany elektrony. Elektrony jsou urychlovany k etekit — dynod, na niz je
kladny potenciél. Dopadem elektfoma dynodu jsou vyradZzeny sekundarni elektrony,
které postupuji k dalSi dynedjez ma vysSi potencial. Z posledni elektrody edgnje

pies oddlovaci kondenzator odebiran detekovany proud @by.

| y. Elekirony

Obr. 57: Princip scintiniho p@itate s fotonasolkiem
Jako scintilatory jsou nepouzivgéi monokrystaly na bazi ytrium-hlinik-granatu,
jehoz zastupcem je YAG s maximalni vinovou délkamismiho s¥tla 550 nm nebo

krystaly na bazi ytrium4emik-kysliku s maximalni vinovou délkou 415 nm.

V ET detektorech se pouzivaridky kolektoru, kterou Ize vybirat nastavenim
piilozeného nafti vaci preparatu detekci sekundarnich nebcetap odrazenych
elektroni. Pokud bude pouzito né&gp -100 V, zamezi se ifstupu sekundarnich
elektroni. F¥i kladném nagti budou sekundarni elektrony naopattghovany, ale

S nimi i¢ast odrazenych elektran
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Na p@irube scintilatoru je aplikovano kladné n#p 10 kV, protoZze sekundarni
elektrony vyvolaji zéablesky, kdyz majitiplizné tuto energii. Povrch scintilatoru je
potaZzen tenkou vrstskou hliniku (1um), na kterou je fivedeno uvedené n&gp a ktera
zarovar funguje jako zrcadlo pro fotony smované do scintilatoru. Na obr. 58 je
vyfocen popsanym Zigobem pracujici ET detektor v elektronovém mikrgekdEOL
JDM-6300.

Obr. 58: ET detektor

Pro detekci RTG Zéni jsou pouzivany @gitace plréné plynem. Jde o duty kovovy
valec se d¥ma okénky v plasti, kudy vnikaji a vychazi fotonyR z&eni. V ose valce
je natazen mezi d@wma izolatory tenky dratek, na ktery jefiyedeno kladné
stejnosnirné nagti (1000 — 2000 V) a zaporny pdl je spojen s glastalce (obr. 59).
Vniknutim RTG zé&eni do peitace vznikaji elektrony a kladné ionty, které jsou
piitahovany k pislusSnym elektrodam. Na tenky dratek jsotitghovany elektrody,

jez jsou odvedeny k dalSimu zpracovéigisovazebni kondenzator.

1 L

]
I Diritkova anoda I {"_F
— 1 T
Phakt Okénko l :
u

Obr. 59: Peita¢ plnény plynem
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DalSim zastupcem detektior RTG zd&eni jsou polovodiové detektory,
které pracuji na principu fotoefektu. RTG fotonytwoti v polovodti pary elektron-
dira, jejichz mnozZstvi je Gdmeé energii RTG Z@&ni. Jako zakladni material
polovoditovych detektal je pouzivano velmgistych krystah kiemiku a germania.
| nejcistSi polovodtové krystaly obsahuji atomy bo6ru vytefici polovodé typu P,
ktery zpisobuje Sum. Negativni vliv boru se odstre difundovanim stejné
koncentrace atotnlithia pomoci elektrického n&p zapojeného v z&mém sndru,

tim vzniknecisty polovodt (intristicky) — obr. 60.

Vi vost P spdsobena b m
L —— e —

Intristicka oblast

Vodivost N zplsobena lithiem

Obr. 60:Rez krystalem polovode kompenzovaného lithiem

Zbyla tenka vrstva polovoek P je pro detekci néiinna a nazyva se mrtva vrstva.

Tento detektor je ozgavan jako detektor typu PIN a pracuje ve funkcofetistoru.

3.4.4 Obrazovka

Obrazovy signal je podobny televiznimu signalu,a&aviiSi se pétem obrazovych
fadki, cemuz je pizpasobena obrazovka elektronového mikroskopu. Prodetektot
je zesilen a modulovan na obrazovy signal v pédabové slozky signalu. Digitalni

signal vznika vzorkovanim analogového obrazovégodau.

Kapitola 3 <¢erpano z [1 - 8, 10, 11, 12, 16, 17, 25]
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4. Elektronovy mikroskop — Provoz

4.1.Rezimy TEM

Transmisni elektronovy mikroskop je mozno provagow klasickém reZimu nebo
v rezimu difrakce. Za normalnich podminek je miedia zaostna na prvni realnou
meziobrazovou rovinu objektivu. V podminkach elektyvé difrakce je mezbcka
zaostena na prvni difralni obrazec. Objektivova aperturni clona musi byti@iéna,
aby na ni nebyly zachytavany elektrony odklod difrakci. Timto zfisobem dojde
k zobrazeni difraktovanych i primarnich elektiiama stinitku. Pomoci sel&ki clony je
mozno vybrat z celkového obrazu jertitou oblast vzorku, proto je takto ugpana
selektivni difrakce nazyvana mikrodifrakcieelnosti popsaného ugpdani je moznost
kontrolniho zobrazeni té oblasti vzorku, ktera w@jtvdifrakéni obrazec vymezeny
selekni clonou pouhym igostenim mezicky z prvniho difrakniho obrazce na prvni

realny obraz. Obrazek 61 ukazuje v I¢aéti normalni rezim a v pravé difrak rezim.

Kondenzor
 — Preparat —_—
i Objekfiv [T
. 1. Difrakéni
— ) cl— Cloma - ————e——— Obra.
1. Meziobraz—===+~=== o WAE
Selekéni clong - —— Y —
o - Mezicocka - -
\ 2. Difrakéni
2. Meziobrag ———<ioeec.. A5 (;hrla i -
1 Projektor ) vbraz
Stinitko

Obr. 61: Normalni rezim a difr&ki rezim
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4.2. Sé&izeni TEM

Aby elektronovy mikroskop nezobrazoval nereéln& skuténé informace je

nutné jej sédit. Postup sézeni je udan vyrobcem speci€lpro dany mikroskop.

Seiizovaci procedura TEM JEOL JEM-1010cired séizenim kondenzorového
astigmatismu s vyjmutymi clonami (kondenzorovou hjektivovou) i zakladnim
zvétSeni 5000 krat. Pro 8eovani kondenzorového astigmatismu je nutné podiha
katodové vlakno do té miry, nez se zobrazi natktimbbraz kiZist¢ katody namisto
kruhového disku. Obraziisté se sézuje tak, aby byl ideathsymetricky (obr. 62).

Obr. 62: Kondenzorovy astigmatismus — obrazigte

Nasleduje vycentrovani primarniho svazku elekiroa sted optické osy, ktery je

nazn&en na stinitku.

V dalSim kroku se vloZi a centruje kondenzorovénal tim zfisobem, Ze se
zvétSuje pfimér osvicené plochy fichodem pes minimum. Pokud je kondenzorova

clona mimo opticky $ed, bude se osvicena plocha posouvatiedsistinitka.

Poslednim krokem je vloZeni aizeni objektivové clony, kterd se objevi jako stin
pii nastaveni mensiho &$eni elektronového mikroskopu. Stin se nastavidbi byl

symetricky kolem sedu.

Nyni je mozné vlozit preparat a po zdesf se sézuje objektivovy
astigmatismus. $Sieni objektivového astigmatismu se¥jed pomoci softwaray
pocitané rychlé Fourierovy transformace. Nekorigovatwektivovy astigmatismus je
ve Fouriero¢ transformaci vidt jako elipticky utvar sstlych bodi (obr. 63).
Zkorigovany astigmatismus se objevi jako kruhovyadtswtlych bodi a idealni
zaosteni objektu je, kdyz kruhovy Gtvar dosdhne maximegtikosti.
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Obr. 63: Objektivovy astigmatismus — biologicky ppaeat

4.3. S&izeni SEM

Saizeni skenovaciho elektronového mikroskopucg@ov centrovani objektivové
clony podle pokyfi vyrobce. Necentrovana objektivova clona se prggyosunem

obrazu pi zmeéné osteni.

Objektivovy astigmatismus se fgmije pribézrné béhem prace s mikroskopem,
protoze jej ovliviuje elektrostatické pole vznikajici koncentrovamiaioje na preparatu
a s pohybem preparatu dochazi kecmayen zméndm. Objektivovy astigmatismus se
projevuje tak, Ze ip rozostovani obrazu se objekty ,natahuji* elipticky a neiow,
jak ukazuje obr. 64 gzeny skenovacim elektronovym mikroskopem JEOL JEB@O.

Obr. 64: Objektivovy astigmatismus — povrch oka oigu

-72 -



Jak bylo nazngeno, v SEM miZze dochazet k hromadi prostorového néaboje na
povrchu preparatu, protoZze povrch neni natolik wpdiaby odvedl veSkery nabo;.
Nahromadni naboje se ve vysledném obrazu projevuje biligaky nebo posuvem

casti obrazu, jak je viel na obr. 65.

Obr. 65: Prostorovy naboj — kéetina kloSe

Velka proudova hustota sotetnd do malé plochy fite olfevem poSkodit
preparat tak, Ze vznikne na jeho povrchu patrngastoo skenovani elektronovym

svazkem (66).
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Obr. 66: PoSkozeni povrchu elektronovym svazkerawgh elektronickéhdipu

Kapitola 4 —¢erpano z [1, 3, 7, 8]
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5. Internetova prezentace

Pro vyuku jsem vypracoval opis baki@liéé prace formou internetové prezentace
s roz&fenym vykladem fyzikalnich souvislosti. Internetovorezentaci jsem vytval
podle zasad jazyka XHTML 1.0 Transitional, ktergnikl roku 2000. XHTML
(extensibile hypertext markup language — ,réitglny znakovaci jazyk pro hypertext)
je znakovaci jazyk pro tvorbu hypertextovych dokumemyvinuty konsorciem W3C.
Pro zngékovaci jazyky je specifické, Ze spolu s textem bbgainstrukce pro jeho
zpracovani. V fipadc XHML se jedna o elementy, které jsou eéduhy od textu
specialnimi znaky: ,menSi nez: <" agpéi nez: >“. Specifikace jazyka (zapis a atributy
element) jsou definovany v souboru DTD (document type migbn — ,definice typu
dokumentu®), jenz musi byt spolu sverzi uveden zadatku kazdého XHTML

dokumentu.

Pomoci kaskadovych stylCSS (cascading style sheets — ,tabulky kaskadovych
styli“) je formatovano vysledné zobrazeni jednotlivydengenti, coZz je smyslem
kaskddovych styl Kaskadové styly CSS1 vznikly roku 1997, nyni igernetovymi
prohlizei podporovana verze CSS2, ktera vznikla roku 199ly jsou aplikovany
na XHTML elementy jako atribut fpmo uvnit XHTML elementu nebo globain
v XHTML dokumentu¢i propojenymi styly, které jsou definované v exierrsouboru.

V Druhych dvou moZnostech je odkazovano na jedréogilementy pomoci selekior
které se zapisuji do jednotlivych elemerjako atribut a jednozraé identifikuji
jednotlivé XHTML elementy nebo skupinu XHTML elentén

Strdnky vytvéené v XHTML jsou statické a zna zobrazovaného obsahu je
vyvoldna natenim jiného XHTML dokumentu, proto je pro dynanéckzneny
zobrazeni pouzito interpretovaného (spoit programu nevyZzaduje igklad
do strojového kodu) jazyka JavaScript. JavaShkritikl roku 1996 a je objekt@v
orientovany. Objekty jsou moduly, s jejichz datg laracovat skrze prainné nazvané
jako vlastnosti a je mozno vyuZivat jejich sluzbymmci funkniho volani nazvaného
jako metoda. Zrmou hodnot jednotlivych vilastnosti a volanim jedingth metod
prohlize&e je mozno rénit obsah zobrazované stranky, aniz dojdedtard dokumentu.
Takové stranky jsou nazyvany jako dynamické.

Kapitola 5 —¢erpano z [13, 14, 15, 20]
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Zavér

Fyzikalni principy interakci a technickéSeni jsou popsany jednotnou formou do
hloubky postaujici potebdm vyuky, avSak ne dgrpavajicim zfisobem. Jednotlivé
podkapitoly mnohdy poskytujifphledny nastin dané problematiky, kterou by bylo
mozno zpracovat v samostatné publikaci. Yipad hlubSiho zajmu dopotuji
piednasky a Skoleni autouvedenych v seznamu literatury, blizSi informaxee halézt
na internetovych strankach CSMS egko-Slovenské mikroskopické sp#esti)

http://www.microscopy.cz
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Transmisni elektronovy mikroskop JEOL JEM-1010

Skenovani elektronovy mikroskop JEOL JDM—6300
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Skenovani elektronovy mikroskop JEOL JSM—-7401F
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